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Verfahren zur Darstellung von Baumwollfarbstoffen. 
Patentiert im Deutschen Reiche vom 26. November 1910 ab. 



Es wurde gefunden, daB man zu wertvollen 
Baumwollfarbstoffen, die sich auf der Faser 
mit p-Nitrodiazobenzol und anderen Diazo- 
verbindungen nachbehandein lassen, geiangt, 

5 wenn man die Diazoverbindungeri von Acidyl- 
p.phenylendiaminen oder ihren Derivaten ein- 
wirken laBt auf eine eine Weiterdiazotierung 
gestattende Mittelkomponente, das erhaltene 
Zwischenprodukt abermals diazotiert und mit 

io einer Naphtolsulfosaure kombiniert. den ge- 
wonnenen Disazofarbstoff verseift, darauf noch- 
mals diazotiert und mit i^z^xynaphtalin- 
4 -sulfosaure kuppelt. Zu denselben Farb- 
" stoffen "geiangt man, wenn man anstatt der 

x 5 Acidyl-p-diamine die ehtsprechenden p-Nitri- 
aniline verwendet und die. so erhaltlichen Dis- 
azofarbstoffe reduziert. Die neuen Farbstoffe 
farben Baumwolle in rot- bis griinblauen Tonen 
an ; die Farbungen werden durch eine Nach- 

ao behandlung mit p-Nitrodiazobenzol waschecht 
und lassen sich mit Hydrosulfit vorzughch 
weifi atzen. Bemerkenswert ist, daB auch 
die nachbehandelten Farbungen sich durch 
die Klarheit ihrer biauen Nuancen aus- 

25 zeichnen. 

Durch diese wertvollen Eigenschaften unter- 
scheiden sich die neuen Farbstoffe von den 
nach der Patentschrift 87973 erhaltlichen 
Trisazofarbstoffen, die die i/.8-Dioxynaphtahn- 

30 4-sulfosaure in anderer Stellung enthalten. 



Beispiel 1. 
180 Teile Monooxaiyl-p-phenylendiamin wer- 
den mit 7000 Teilen Wasser und 65 Teilen 
Soda gelost, die Losung darauf mit 280 Teilen 35 
Salzsaure von 19 0 Be. angesauert. dann auf 
10 0 abgekuhlt und mit einer Losung von 
69 Teilen Natriumnitrit diazotiert. Die Diazo- 
verbindung wird darauf vereinigt mit einer 
Losung von 245 Teilen i-naphtylamin-6-sulfo- 40 
saurem Natrium, die mit 250 Teilen Natrium- 
acetat (iooprozentig) versetzt ist. Die Kupp- 
lung ist in wenigen Minuten beendet. Es 
wird mit Salzsaure mineralsauer gemacht und 
bei io° abermals mit 69 Teilen Natriumnitrit 45 
diazotiert. Die Diazotierung ist nach etwa 
einstundigem Ruhren fertig. Man la!3t die 
Diazoverbindung nun einflieBen in eine auf 
0° gekiiblte Losung von 246 Teilen 2-naphtol- 
7-sulfosaurem Natrium in Wasser und 550 Tei- 50 
len Soda. Der gebildete Farbstoff wird mit 
Kochsalz isoliert und abnltriert. Die Paste 
wird darauf in 7000 Teilen kochendem Wasser 
gelost uDd durch 10 Minuten langes Kochen 
mit 1500 Teilen 30 prozen tiger Natronlauge ver- 55 
seift. Darauf kuhlt man mit kaltem Wasser 
sofort auf etwa 70 0 ab f stumpft die uber- 
schiissige Natronlauge mit Saure ab und fil- 
triert. Die Farbstoftpaste wird mit 7000 Tei- 
len kaltem Wasser wieder angeriihrt, mit 60 
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f 5 ° ?, eilen Salzsaure angesauert und mit 
09 Teilen Natriumnitrit diazotiert. 

Man laBt einige Stunden rQhren, bis keine 
freie salpetrige Saure mehr nachweisbar ist 
o Alsdann laBt man die Diazoverbindung ein- 
flieBen in eine Losung von 262 Teilen 1 . 6- 
dioxynaphtalin-4-sulfosaurem Natrium die mit 
300 Teilen Natriumacetat versetzt und mit 
Essigsaure schwach angesauert ist. Nach etwa 
10 /astundigem Riihren wifd die Mischung mit 
Soda schwach alkalisch gemacht und der ee- 
bildete Farbstoff darauf abfiltriert Er ist in 
Wasser mit klar blauer Farbe loslich und 
farbt ungebeizte Baumwolle blau an Die 
15 Farbungen werden durch Nachbehandeln mit 
p-Nitrodiazobenzol auf der Faser waschecht 
und lassen sich mit Hydrosulfit rein weiB 
atzen. 



Beispiel 3. 
20S Teile 2-Oxalylamino- 5 -amino-p-xylol 



55 




r-NHCOCOOH 60 



65 




20 Beispiel 2. 

166 Teile Nitro-p-xylidin 
CH 3 

N0 2 - 

30 werden mit 170 Teilen Salzsaure (10° Be ) und 
2000 Teilen Wasser kochend gelost Die Lo- 
sung wird auf eine Mischung von Eis und 
130 teilen Salzsaure gegosscn und bei s bis 
10 diazotiert. Die Kupplung mit 1 . 6-Naph- 

« tylaminsulfosaure und weiter mit 2 • 7-NaDh- 
tolsulfosaure erfolgt wie bei Beispiel r Der 
D^azofarbstoff wird nach der Filtration mit 
7000 Teilen Wasser wieder angeruhrt. auf 40 

, 0 ^L 5 ° c^f,* Und mit 40o Teilen kristalli- 
40 siertem Schwefelnatrium versetzt. Nach etwa 
zwejstiindigem Riihren ist die Reduktion der 
Nitrogruppe beendigt. Man salzt den redu- 
z.erten Farbstoff aus, filtriert und wascht gut 

45 ™™ ^ nach - Di€ Paste wir « mit 

IZ t f lle "c , W ^ SSer wieder angeruhrt, mit 
300 Teilen Salzsaure versetzt und mit 60 Tei- 
len Nitnt diazotiert. y 

Die Kupplung mit 1 . 8-Dioxynaphtalin- 
4-sulfosaure erfolgt wie im Beispiel ? angS- 

5o geben Der Farbstoff ist in Wasser klar blau 
loshch und farbt Baumwolle in rotlichblauen 
Tonen an. Die mit p-Nitrodiazobenzol nach- 



werden mit 7000 Teilen Wasser und 65 Teilen 
Soda gelost. diazotiert, mit 1 . 6-Naphtylamin- 
sulfosaure gekuppelt, weiter diazotiert, mit 
2 ■ 7-Naphtolsulfosaure gekuppelt, wie im Bei- 
spiel 1 angegeben. Desgleichen erfolgt die 70 
Verseifung und Weiterverarbeitung fhnlich 
wie im Be,spieli. Der Farbstoff ist identisch 
mit dem nach Beispiel 2 erhaltenen. 

An Stelle der genannten Anfangskomponen- 
ten kann man auch andere Acidyl-p-diamine 75 
bzw. andere p-Nitroaminokorper verwenden, 
z. a. 2-Amino-5-acetylaminotoluol, 2 -0xal v l- 
am,no-4-chJor- 5 -amino-i-anisol. 2-Oxalylamino- 
4-methyl-5- am ino-i-anisol, 2 -Acetyl amino- 

H^Tam 4 ^^ 1 ! 0 ^ 611201 nnd ander *; statt 80 
der 1 . 6-Naphtylaminsulfosaure als Mittel- 
komponente konnen andere weiterdiazoUerbare 
Komponenten der Naphtalin- oder Benzolreihe 
zur Verwendung kommen, wie a-Naphtylamin 
1 • 7-Naphtylaminsulfosaure, m-Toluidin. Xyli- 8 S 
dm Kresidin u. a. ; statt der 2 . 7-Naphtol- 
sulfosaure konnen andere Mono- and Disulfo- 
sauren verwendet werden, wie 1.3. 1 . 4 . 

Li&U 1 ' 8 "' 2 ' t' 2 ' 6 "' 3 * 8-Naphtolmono- 
sulfosaare.1.3.6-, 1.3.7-. !. 3. 8-, 1 . 4 . 7 . 90 

2'»V, 5 " 7 '- 2> 3'6-, 2.4.8-, 2. 5.7- 
2 • 6 • 8-lSiaphtoldisulfosaure. 

Patent- An spruch: 

«J£ ff K h t re S 1 ? arsteIlun g von Baum- 95 
wollfarbstoffen, danii bestehend, daC man 
d,azotierte Acidyl-p-phenylendiamine oder 
P-Nitraniline oder ihre Derivate mit einer 
erne Weiterdiazotierung gestattenden Mittel- 
komponente kuppelt, das Zwischenprodukt 100 
weiter diazotiert, mit einer Naphtolsulfo- 
saure kuppelt, verseift bzw. reduziert, 
d.azotiert und mit 1 . 8-Dioxynaphtalin- 
4-sulfosaure kombiniert. 
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